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3ABSTRAKT
Táto diplomová práca sa zaoberá optimalizáciou techniky pre stanovenie polokovových 
prvkov vo vybraných vzorkách potravín, ktorá pozostáva z mineralizácie vzoriek, 
prekoncentrácie a detekcie daných prvkov. Prekoncentrácia býva zvolená z dôvodu, že tieto 
prvky sú v potravinách obsiahnuté len v stopových množstvách, ktoré sú pre niektoré 
techniky nedetekovateľné. Práca podáva aj charakteristiku polokovových prvkov, z hľadiska 
ich funkcie v organizme, výskytu v potravinách a dôsledkoch na organizmus pri ich prebytku 
či nedostatku. Zvolenou prekoncentračnou technikou v tejto práci bola prekoncentrácia na 
oxide titaničitom. Pri optimalizácií uvedenej prekoncentračnej techniky bola však na rozdiel 
od výsledkov publikovaných v odbornej literatúre, dosiahnutá nízka výťažnosť prvkov 
sorbovaných na oxide titaničitom, preto boli vzorky zmerané metódou hmotnostnej 
spektrometrie s indukčne viazanou plazmou priamo po ich mineralizácií nízkoteplotným 
mokrým rozkladom. Výsledky tejto práce udávajú, že prvky arzén, bór a selén sú danou 
technikou detekovateľné i bez prekoncentrácie. Určiť obsah germánia vo všetkých vzorkách 
sa z dôvodu jeho veľmi nízkej koncentrácie nepodarilo, a preto v týchto prípadoch by bola 
prekoncentrácia nutná.
ABSTRACT
This diploma thesis deals with an optimization technique for the determination 
of semimetals in selected samples of food, which consists of sample digestion,
preconcentration and detection of the elements. Preconcentration is usually chosen because
these elements are contained in foods only in trace amounts, which are undetectable for some
techniques. This work also made characteristics of semimetals, in terms of their functions
in the body, of the occurrence in food and the consequences for the organism on their surplus
or shortage. The chosen technique of preconcentration in this work was the preconcentration
of titanium dioxide. When optimizing the techniques, however, was unlike the results
published in literature, obtained low yield of elements sorbed on titanium dioxide, therefore
the samples were measured by inductively coupled plasma mass spectrometry directly
after their mineralization, wet digestion with low temperature. The results of this work 
indicate that the elements arsenic, boron and selenium are given technique detectable 
without preconcentration, whilst set germanium content in all samples failed, due to very low 
concentrations and therefore in these cases would be required preconcentration.
KĽÚČOVÉ SLOVÁ
polokovové prvky, prekoncentrácia, elúcia, potraviny, stanovenie, hmotnostná 
spektrometria s indukčne viazanou plazmou
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71 ÚVOD
Je všeobecne známe, že ľudský organizmus potrebuje pre svoj zdravý vývoj a fungovanie 
prijímať vitamíny, minerály a rôzne iné stopové prvky obsiahnuté v strave, ktoré si telo 
nedokáže vytvoriť samo. Do tejto skupiny patria aj niektoré z polokovových prvkov a to 
konkrétne bór, kremík, germánium či selén. 
Rovnako dôležité pre organizmus je sledovať a obmedzovať príjem toxických prvkov 
do tela. K polokovovým prvkom, ktoré vykazujú toxické účinky a svojou prítomnosťou 
negatívne vplývajú na zdravie človeka, patria arzén, antimón či telúr. 
Aby mohol byť príjem uvedených prvkov do tela kontrolovaný, je potrebné mať prehľad 
o ich obsahu v potravinách. Z uvedeného dôvodu sa neustále pracuje na zlepšovaní a vyvíjaní 
nových metód stanovovania prvkov v potravinách tak, aby metódy boli čo najspoľahlivejšie. 
K hlavným cieľom tejto práce patrí optimalizácia metódy pre stanovenie polokovových 
prvkov v potravinách. Venovať sa bude postupom pri stanovovaní ich množstva
v potravinových matriciach počínajúc od rozkladu vzorky, cez prekoncentračné metódy až 
po stanovenie analytickou technikou. Nakoľko sa niektoré prvky nachádzajú v potravinách 
vo veľmi nízkych koncentráciách, ktoré môžu byť pod limitom detekcie jednotlivej techniky, 
počíta sa s využitím aj prekoncetračných metód. Práca sa bude venovať i vlastnostiam 
polokovových prvkov, ich funkciám v organizme a dôvodom, prečo je potrebné ich prijímať 
v dostatočnom množstve, prípadne neprekračovať povolené dávky.
Zvolenou analytickou metódou v tejto práci na stanovovanie polokovových prvkov je 
hmotnostná spektrometria s indukčne viazanou plazmou.
82 TEORETICKÁ ČASŤ
2.1 Charakteristika polokovových prvkov
Medzi kovmi a nekovmi neexistuje ostrá hranica. Malá časť prvkov vykazuje niektoré 
vlastnosti kovov a niektoré vlastnosti nekovov. Tieto prvky sa nazývajú polokovy. 
K polokovom patria nasledujúce prvky: bór, kremík, germánium, arzén, antimón a telúr. 
Selén je nekovový prvok, ktorý vykazuje však niektoré kovové vlastnosti, z tohto dôvodu je 
tiež radený do tejto skupiny prvkov [1].
2.1.1 Bór
2.1.1.1 Všeobecná charakteristika
Bór sa v periodickej tabuľke nachádza v 2. perióde a III. A skupine. Bol objavený v roku 
1808 a jeho objaviteľom je francúzsky chemik J. L. Gay-Lussac [2].
Bór patrí medzi esenciálne prvky a má príbuzné vlastnosti s kremíkom, oba prvky viažu 
vápnik. Avšak rozdiel je v tom, že kremík pomáha tvorbe kostí cestou viazania vápnika a bór 
zabraňuje unikaniu vápnika z krvi, tým zabraňuje dekalcifikovaniu. Bór taktiež pomáha 
udržovať hladinu testosterónu i estrogénu u žien a pomáha budovať svalovú hmotu, preto sa 
vo forme boritanu sodného využíva pri posilňovaní fyzickej zdatnosti atlétov a kulturistov [3].
Mäso a mäsité výrobky bór takmer vôbec neobsahujú, preto sa môže vyskytnúť jeho 
nedostatok u ľudí s výrazným podielom mäsitej stravy. 
Účinky bóru sú potlačované hlavne pri vysokom príjme vitamínu D.
Denná dávka nebola určená, ale podľa štúdií by sa mohla pohybovať približne v rozmedzí 
0,1 – 1 mg/deň. Za bezpečný príjem bóru je považované rozmedzie 1,0 – 13 mg/deň. 
Optimálnou dávkou pre ľudí v staršom veku sú 3 mg/deň [4].
2.1.1.2 Funkcie v organizme
 Dôležitosť pre zdravý vývin kostí
 Má vplyv na účinok parathyrinu, čím ovplyvňuje metabolizmus vápnika, fosforu 
a horčíka
 Zvyšuje svalovú energiu
 Podporuje funkciu mozgu a nervové funkcie, priaznivo ovplyvňuje duševnú 
činnosť, chráni pred stresom
 V staršom veku chráni pred osteoporózou, ubúdaním svalstva, prejavmi rôznych 
foriem demencie
 Účinný pri liečbe artritídy a iných kostných chorôb [4], [5]
2.1.1.3 Bór v potravinách
Zdroje bóru sú predovšetkým potraviny rastlinného pôvodu a to zelenina, ovocie, 
strukoviny, obilniny a orechy. V strukovinách a orechoch je obsiahnutý v množstve 
desiatkách mg.kg-1, v ovocí sú to jednotky mg.kg-1 a v zelenine a obilninách je obsah menší 
ako 2 mg.kg-1. Všeobecne zistený najvyšší podiel bóru majú broskyne, uhorky, červená repa, 
9reďkovka či zeler. Relatívne vysoký obsah majú aj vína (2 – 11 mg.dm-3). Obsah bóru 
v rastlinných potravinách je však výrazne ovplyvnený jeho obsahom v pôde. 
Potraviny živočíšneho pôvodu sú veľmi chudobné na obsah bóru. V mäse, rybách
a mliečnych výrobkoch nie je prevýšený obsah 0,3 mg.kg-1 [4], [5], [6]. Prehľad zdrojov
a obsahu bóru je uvedený v prílohe č.1.
2.1.1.4 Príznaky prebytku a nedostatku bóru v organizme
Vysoké dávky bóru môžu byť spôsobené zvýšenou konzumáciou broskýň alebo uhoriek. 
Prejavujú sa formou červených vyrážok, ťažobou v žalúdku, prípadne až zvracaním 
a hnačkami. Po znížení príjmu potravy s vysokým obsahom bóru príznaky miznú po troch 
dňoch [3].
Deficit bóru u človeka nebol zaznamenaný, ale jeho vyvolaním u zvierat došlo k narušeniu 
metabolizmu vápniku a energetického metabolizmu [4].
2.1.2 Kremík
2.1.2.1 Všeobecná charakteristika
Kremík sa nachádza v periodickej tabuľke v 3.perióde a IV.A skupine. Jeho objaviteľom 
je švédsky chemik J. J. Berzelius a objavený bol v roku 1822 [2].
V ľudskom tele sa nachádza najčastejšie vo forme kyseliny kremičitej, v množstve 
približne 1,4 g. Je schopný viazať vodu, zlučuje sa s mnohými zlúčeninami a vytvára pevné 
štruktúry [3].
Účinnosť resorpcie kremíku z potravy je asi 30 - 50 %. Z tela je vylučovaný hlavne 
močom. Stanovenie dennej potreby je obtiažne, predpokladá sa, že je pomerne nízka, 
približne, 5 - 20 mg/deň, pre atlétov je doporučený vyšší príjem a to 30 - 35 mg/deň [4], [6].
2.1.2.2 Funkcie v organizme
 Kremík je jedným z prvkov potrebných na tvorbu kostí, spojivových tkanív 
zdravých nechtov, kože, vlasov
 Podporuje zabudovávanie vápnika do kolagénovej matrice pri stavbe kostí, chráni 
pred osteoporózou
 Chráni pred alergiami
 Kyselina kremičitá aktivuje fagocytózu, podporuje hojenie rán, lieči zápaly 
a posilňuje imunitný systém
 Tlmí škodlivý vplyv hliníka a chráni pred Alzheimerovou chorobou
 Chráni pred krvácaním pri liečení tuberkulózy pľúc a pri ich zápaloch
 Omladzuje a chráni telové štruktúry pred starnutím [3]
2.1.2.3 Kremík v potravinách
V potravinách živočíšneho pôvodu sa nachádzajú len stopové množstvá kremíku. 
Významnejšími zdrojmi sú rastlinné potraviny. Najvýraznejší obsah v desiatkách až
stovkách mg.kg-1 majú potraviny ako cesnak, cibuľa, paprika, pažítka, petržlenová vňať, pór,
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rajčiny, šalát, špenát, uhorky, banán, melón cukrový, ríbezle červené, ríbezle čierne, šípky
a višne. Najvyšší obsah celkovo má ovos - celé zrno (425 mg.kg-1), jačmeň, pšenica a žito.
Obrusovaním pšeničného zrna sa kremík výrazne redukuje. U ostatných druhov zeleniny 
a ovocia sa obsah kremíka pohybuje v zanedbateľných množstvách [3], [6]. Obsah kremíku 
v niektorých potravinách je uvedený v prílohe č.1.
2.1.2.4 Príznaky prebytku a nedostatku kremíku v organizme
Perorálne prijímaný kremík je považovaný za netoxický, nadmerný príjem môže ale byť 
príčinou tvorby močových kameňov [4].
Absencia kremíku v organizme môže byť príčinou spomaleného rastu, zhoršeného vývoja 
kostí a zubnej skloviny, spôsobuje poruchy tvorby kolagénu, zdravej kože a ciev. 
Pri pretrvávajúcom nedostatku môže dôjsť k osteoporóze, vypadávaniu vlasov, štiepeniu 
nechtov, zrýchlenému starnutiu pokožky. Nízka hladina kremíka sa veľmi často vyskytuje 
u ľudí s tuberkulózou. Znížený obsah kremíku v potravinách môže byť zapríčinený 




Objaviteľom germánia bol Nemec Klements Winkler, ktorý ho objavil izolovaním
zo striebornej rudy. V periodickej tabuľke je umiestnené v 4. perióde a IV. A skupine. 
Jeho široké uplatnenie bolo prvotne predovšetkým v elektronike [2].
Vo výžive sa uplatňuje len organická forma tohto prvku. Germánium ako doplnok stravy 
predávaný v lekárňach bol stiahnutý z trhu, pretože tieto doplnky obsahovali anorganickú 
formu, ktorá je považovaná za toxickú [5].
Podľa japonských výskumov význam tohto prvku je v tom, že ako polovodič umožňuje 
rastlinám premieňať slnečné žiarenie na malé dávky elektrického prúdu, ktorý štiepi vodu 
na kyslík a vodík. Tieto látky sú potrebné na vytvorenie glukózy organizmom, v ktorej je 
takto získaná slnečná energia zabudovaná v chemickej forme [3].
Doporučená dávka germánia sa podľa rôznych zdrojov líši, hodnota sa pohybuje 
medzi 0,2 až 3 mg za deň [7].
2.1.3.2 Funkcie v organizme
 Používa sa pri liečení autoimunitných ochorení ako skleróza multiplex
 Pri liečení reumatickej artritídy
 Podporuje tvorbu interferónov a cytokínov
 Chráni pred zeleným a sivým zákalom 
 Chráni pred srdcovými chorobami [3]
2.1.3.3 Germánium v potravinách
Zdrojom organickej formy germánia sú predovšetkým cesnak, cibuľa, ženšen, aloe vera,
kostihoj, fazuľa, paradajková šťava, tuniak či ustrice.
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Podrobný výskyt a vplyv germánia na zdravie človeka je neustále exaktne skúmaný, 




Arzén je považovaný za toxický prvok. V periodickej tabuľke sa nachádza v 4. perióde 
a V. A skupine. Objav arzénu je pripisovaný Albertusovi Magnusovi v roku 1250, popisovaný 
je však už oveľa skôr [2]. 
Interakcie arzénu s ďalšími výživovými faktormi sú prevažne neznáme, s výnimkou 
vzájomného antagonizmu so selénom [8]. Pretože zlúčeniny arzénu sa používali ako 
insekticídy, herbicídy a ako aditíva do krmív pre zvieratá, niektoré pôdy, vegetácia a hydina 
môžu byť výrazne kontaminované arzénom. 
Prijateľná denná dávka pre dospelého človeka je 140 µg/deň pri telesnej hmotnosti 70 kg 
[7].
2.1.4.2 Toxicita arzénu 
Organické formy arzénu sú považované za menej toxické ako anorganické. V zložkách 
potravín prevládajú organické zlúčeniny a tieto sa absorbujú v ľudskom čreve, ale nie sú 
metabolizované a sú rýchlo vylučované z tela. Informácie o toxicite na človeka sú 
v oblastiach, kde je neustále vysoký príjem organickej formy arzénu konzumáciou morských 
rýb a živočíchov [5].
Anorganická forma arzénu sa môže do tela človeka dostať pitnou vodou, ktorá je 
kontaminovaná napr. arzeničnanom. Táto forma sa považuje za karcinogénnu a spôsobuje 
zvýšené riziko rakoviny močového mechúra a pľúc. Môžu sa vyskytnúť aj kožné ochorenia 
ako hyperkeratóza a zmeny pigmentácie. Chronická expozícia anorganického arzénu v pitnej 
vode je tiež spojená s kardiovaskulárnymi ochoreniami a periférnymi cievnymi 
ochoreniami [5].
2.1.4.3 Arzén v potravinách
Vysoký obsah arzénu je charakteristický pre morské ryby, morské kôrovce a mäkkýše. 
V týchto potravinách je ale prevažná časť arzénu obsiahnutá takmer v netoxických 
organických zlúčeninách. Z potravín rastlinného pôvodu sa zvýšené množstvo arzénu 
vyskytuje v ovse a ryži. Taktiež niektoré vína môžu obsahovať vyššie množstvo arzénu [5]. 
Dôvod arzénu vo víne siaha k insekticídom obsahujúcim arzén, ktoré sa používaných 
na ochranu hrozna pred škodlivým hmyzom [9].
Zlúčeniny arzénu sa vyskytujú v morských produktoch, vajciach a syre [10]. Vo zvýšenej 
miere sa nachádzajú aj v kakaových bôboch. Značné množstvo zlúčenín arzénu sa používalo 
v poľnohospodárstve, čoho dôsledkom je jeho rozloženie a prítomnosť v pôde [11]. Najvyššie 
prípustné množstvá arzénu v rôznych druhoch potravín udáva tab. č. 1
Prehľad potravín obsahujúcich arzén a ich obsah je uvedený v prílohe č. 2
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Tab. č. 1: Najvyššie prípustné množstvá v skupinách potravín pre arzén [12]
Druh potraviny Najvyššie prípustné množstvo v mg.kg-1
Mäso a mäsové výrobky, múka, vajcia    0,1
Obilie, nápoje     0,2
Tvrdé syry, ovocie, zelenina, čokoláda 
a výrobky z nej
     0,5




Selén objavil v roku 1817 Švéd Jons Jackob Berzelius. Nachádza sa v 4. perióde a VI. 
A skupine. Pôvodne bol používaný do expozimetrov ako fotobunka a od roku 1973 sa 
považuje za významný prvok v ľudskej výžive [2].
Situuje sa predovšetkým v pečeni, obličkách, slezine v pankrease a v mužských 
semenníkoch [3]. Príjem selénu v severnej Európe za posledné desaťročia výrazne poklesol. 
V 70.rokoch minulého storočia bol príjem asi 60 – 70 µg na osobu denne, zatiaľ čo dnes sa 
odhaduje u žien iba na 30 µg a u mužov na 40 µg denne, čo udáva približne polovicu 
množstva, ktoré sa odporúča [13]. Zemepisné rozdiely v príjme selénu udáva tab. č. 2
Svetová zdravotnícka organizácia stanovila odporučený denný príjem selénu v množstve 
50 - 200 µg. Za optimálny denný príjem selénu sa považuje 1 µg na kg hmotnosti. [14].
Tab. č.2: Zemepisné rozdiely v príjme selénu (µg/deň) u dospelých [13].
Región alebo krajina
Príjem selénu
(Priemer ± štandardná odchýlka)
Nový Zéland 11 ± 3
Čína (oblasť bez ochorení) 13 ± 3
Čína (oblasť s vysokým obsahom selénu) 1338
Švédsko (juh krajiny) 40 ± 4
Fínsko (pred hnojením selénom) 26
Fínsko (po hnojení selénom) 56
Slovensko 27 ± 8
Spojené kráľovstvo, 1974 60
Spojené kráľovstvo, 1995 33
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Tab. č. 2: Zemepisné rozdiely v príjme selénu (µg/deň) u dospelých [13] – pokrač.
Región alebo krajina
Príjem selénu
(Priemer ± štandardná odchýlka alebo 
rozsah)
Taliansko 41
Nemecko 38 - 48
Francúzsko 47
Spojené štáty americké 80 ± 37
Kanada 98 - 224
Venezuela 80 - 500
2.1.5.2 Funkcie v organizme
 Selén je v organizme zabudovaný do celého radu životne dôležitých bielkovín, 
ktoré sa nazývajú selenoproteíny. Medzi selenoproteíny sa radia aj peroxidázy, 
ktoré majú významné protizápalové vlastnosti a chránia bunkové membrány 
pred poškodzovaním voľnými radikálni a deiodinázy, ktoré sa zapájajú 
do produkcie tyroidného hormónu a bielkoviny zúčastňujúce sa na reprodukcii 
a obnove DNA [15]
 Selén posilňuje imunitný systém
 Pôsobí proti chemickým alergiám, zlučuje sa s ťažkými kovmi kadmium olovo 
ortuť a tým tieto kovy zneškodňuje [3]
 V poslednom čase sa objasnila úloha selénu pri vzniku rakoviny. Hoci existujú 
zreteľné mechanizmy, akými selenoproteíny redukujú pravdepodobnosť vzniku 
rakoviny (napríklad čistenie organizmu od voľných radikálov, ktoré zapríčiňujú 
poškodenie DNA), dospelo sa k názoru, že existuje len málo dôkazov o tom, že 
potraviny obsahujúce selén chránia proti riziku vzniku akejkoľvek formy rakoviny, 
a to s výnimkou rakoviny prostaty. Selenoproteíny môžu znižovať riziko vzniku 
rakoviny prostaty, pretože sú zainteresované na produkcii testosterónu, ktorý je 
významným regulátorom normálneho aj abnormálneho rastu prostaty. zlepšuje 
funkciu buniek pečene [16]
 Úlohy selénu pri vzniku ochorenia srdca, zistila, že medzi markermi selénového 
statusu a rizikom ochorenia srdca existuje určitý inverzný vzťah. Štúdie populácie, 
ktorá prijímala dostatok selénu, však nepreukázali ochranu proti srdcovým 
chorobám a výsledky tých, kde sa selén pridával do stravy, sú veľmi nepresvedčivé
[17]
 Zvyšuje plodnosť
 Zvyšuje účinnosť štítnej žľazy [3]
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2.1.5.3 Selén v potravinách
Selén sa nachádza v pôde a v kameňoch, kumuluje sa v rastlinách a nimi vstupuje 
do potravinového reťazca. Potraviny prirodzene obsahujú len zlúčeniny organického selénu, 
jeho anorganické zlúčeniny sa dostávajú do potravín ako výživové doplnky alebo 
kontaminanty. Podobne ako v ľudskom organizme, aj v potravinách je selén obsiahnutý 
predovšetkým vo forme selénových aminokyselín, ktoré sú súčasťou molekúl bielkovín. 
Vo väčšine potravín rastlinného pôvodu je hlavná forma selénu selénometionín. 
V potravinách živočíšneho pôvodu je väčšina selénu vo forme selénocysteínu [7].
Bohatými zdrojmi sú orechy (najmä brazílske orechy), ryby a iné produkty rybolovu,
vnútornosti (obličky, pečeň) a mäso. Selén je aj v obilninách, zelenine a iných rastlinných 
potravinách, ale jeho obsah kolíše podľa pôdy, na ktorej sa dopestovali. Európska pôda, 
v porovnaní s americkou, kanadskou a čínskou na selén pomerne chudobná. Selén sa tiež 
vyskytuje v pivovarníckom droždí a z rastlinných zdrojov výraznejšie v brokolici v hnedej 
ryži, cesnaku, cibuli či morských riasach. Malý obsah selénu je v bielej ryži , bielej múke 
alebo rafinovaných výrobkách [15].
Obsah selénu vo významných potravinových surovinách a potravinách je uvedený 
v prílohe č. 3.
2.1.5.4 Nadbytok a nedostatok selénu v organizme
Prekročenie dávky 300 µg/deň môže v miernejších prípadoch viesť k chorobným zmenám 
pokožky a strate vlasov a nechtov, zatiaľ čo dlhotrvajúce zvýšené dávky (nad 900 µg/deň) 
vedú k neurologickým zmenám vrátane zníženej citlivosti, kŕčovitým záchvatom a dokonca 
až k ochrnutiu. Nadmerný príjem selénu z potravín je veľmi zriedkavý, pričom toxické 
prípady sa zaznamenali u švédskych detí, ktoré náhodou užili veľké množstvo selénových 
tabliet [18].
Aj keď však príjem selénu v Európe všeobecne poklesol, stále to ešte stačí na ochranu 
proti zreteľným známkam deficiencie a podobne je to aj inde vo svete [13]. Zdá sa, že 
pri bežnom príjme zo stravy sa pomerne ľahko zabezpečia maximálne hladiny 
selenoproteínov, ktoré sa prostredníctvom selénových výživových doplnkov už nezvyšujú
[16]. Je to v súlade s nedávnym prehľadom o antioxidantových doplnkoch, kde sa nedokázal 
zreteľný prínos konzumácie selénu z nepotravinových zdrojov. Konzumácia rozmanitej stravy 
umožňuje získať dostatok selénu z potravín [19].
2.1.6 Antimón
2.1.6.1 Všeobecná charakteristika
Antimón v periodickej tabuľke je umiestnený v 5. perióde a V. A skupine. Jeho objav sa 
datuje z obdobia 3000 p.n.l. [20].
Niektorými svojimi chemickými vlastnosťami sa antimón podobá olovu a arzénu. 
Najstabilnejšou formou je trojmocný (Sb3+) a päťmocný (Sb5+) antimón. Zlúčeniny tohto 
prvku sa používajú do protipožiarnych impregnácií, náterov, keramiky, skla, porcelánu 
a farbív. Podkožná aplikácia päťmocného antimónu sa používa k liečbe leishmaniózy 
(parazitické ochorenie spôsobené prvokmi z rodu Leishmania) predovšetkým u zvierat 
a taktiež u ľudí [20].
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V súčasnosti neexistujú žiadne informácie o formách antimónu, ktorý by sa nachádzal 
v potravinách.
2.1.6.2 Toxicita antimónu 
Informácie o toxicite antimónu súvisia s expozíciou ľudí pri zamestnaní, formou inhalácie
a prienikom cez pokožku. Akútna otrava antimónom sa prejavuje zvracaním, silnými 
bolesťami brucha či hnačkou. Tieto symptómy sú sprevádzané bolesťami hlavy, kašlaním, 
zlým spánkom a závratmi.
Opakovaná orálna expozícia terapeutickým dávkam Sb3+ bola spojená s deštrukciou 
zrakového nervu. Zlúčeniny obsahujúce antimón môžu viesť k funkčným zmenám srdca.
Neexistujú žiadne informácie o orálnej karcinogenite arzénu a jeho zlúčenín u ľudí, ale 
na základe inhalácie u krýs a in vitro podmienkach však IARC (International Agency for 
Research on Cancer) dospel k záveru, že oxid antimonitý a sulfid antimonitý sú 
pravdepodobné karcinogény pre človeka [5].
2.1.7 Telúr
Telúr je chemickým prvkom, ktorý je známy tým, že v prírode sprevádza selén a síru. 
Objavený bol rakúskym chemikom F. J. Müllerom von Reichensteinom v roku 1782. 
V periodickej tabuľke sa nachádza v 5. perióde a VI.A skupine [2].
Z doteraz získaných informácií, čo sa týka účinkov na organizmus, je tento prvok málo 
preskúmaný. Telúr však inhibuje enzýmy tým, že vzniká metalokomplex s –SH skupinou 
enzýmu [5]. 
2.1.7.1 Toxicita telúru
Otravy sú možné u ľudí pracujúcich v priemysle, pri prácach s technickým olovom, 
plechovkami, potrubiami či priemyselnými odpadovými vodami. Pri akútnych otravách sa 
popisuje sucho a kovová chuť v ústach, žalúdočné ťažkosti, bolesti hlavy, závrat, slabosť, 
ospalosť, zrýchlenie dýchania a tepu. Pri chronickom pôsobení vzniká možnosť poškodenia 
pečene, obličiek, kŕče a chvenie organizmu, Opísané sú aj modročervené škvrny a pásiky 
nechtoch, krku a tvári [21].
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2.2 Stanovenie polokovových prvkov v biologických materiáloch
2.2.1 Mineralizácia vzoriek
V anorganickej analýze biologických vzoriek je nutné prevádzať pevné vzorky na roztoky. 
Všeobecne sa tieto rozkladné postupy nazývajú mineralizácia. Pre rôzne druhy biologických 
vzoriek sa používajú rôzne druhy rozkladov, ktoré závisia na charaktere vzorky, prvkovom 
zastúpení a druhu aplikovaného rozkladu [22]. Aby mohol prebehnúť samotný rozklad 
organickej hmoty, musí dôjsť k prekonaniu vysokej aktivačnej energie pri jej deštrukcii. 
Podľa toho aký postup rozkladu biologických vzoriek sa použije, sa metódy rozkladu delia 
na tri základné skupiny:
1. Metódy rozkladu na suchej ceste
2. Metódy rozkladu na mokrej ceste
3. Ostatné metódy rozkladu [23]
Podrobnejšie delenie je uvedené v tab. č. 3.
2.2.1.1 Metódy rozkladu na suchej ceste
Klasický suchý rozklad, ktorý sa prevádza v dnešnej dobe je možné definovať ako rozklad 
na vzduchu, v otvorenom systéme a pri atmosférickom tlaku. Celkový postup sa skladá 
zo štyroch základných častí – sušenia, zuhoľnatenia, spopolnatenia a lúženia popola. Tieto 
kroky sú doplnené pridaním pomocného rozpúšťadla a veľakrát i krokom opakovaného 
spopolnenia. K sušeniu sa používa laboratórna horkovzdušná sušiareň, lyofilizáror, prípadne 
varná doska. Pri zuhoľnatení sa vzorka vystavuje teplotám medzi 200 °C a 400 °C. 
Spopolnenie biologických materiálov pre stanovenie stopových prvkov prebieha pri teplote 
najmenej 450 °C a najviac 550 °C. Vyžadovaný je pozvoľný nárast teploty, trvanie v priebehu 
10-16 hodín. K lúženiu popola sa najčastejšie používa zriedených minerálnych kyselín 
kyselina chlorovodíková a kyselina dusičná [23].
Tento postup mineralizácie je zdanlivo jednoduchý, ale jeho nedostatky sú v strate 
prchavých kovov (As, Cd, Hg, Pb, Se a pod.) a niektorých neprchavých prvkov (Cr, Fe a 
pod). Z dôvodu, že väčšina organických látok sa rozkladá pri teplotách 300-700 °C, nemusí 
byť rozklad pri takýchto vysokých teplotách úplný [22].
2.2.1.2 Metódy rozkladu na mokrej ceste
Klasický mokrý rozklad prebieha v zmesi koncentrovaných minerálnych kyselín 
a pri atmosférickom tlaku. Biologická matrica sa oxiduje vhodnými činidlami. Najskôr je 
rozrušená štruktúra vzorky kyslou hydrolýzou a jej medziprodukty sú následne oxidované
[23]. Z kyselín sa najčastejšie používa kyselina dusičná, ktorá sa následne rozkladá na pary 
oxidu dusíka. Inou častou používanou kyselinou je kyselina sírová, výnimočne kyselina 
fluorovodíková [22]. Rozklad prebieha za nižších teplôt ako suchý rozklad z dôvodu, že 
maximálna teplota je sa odvíja od bodu varu oxidačných činidiel alebo ich zmesí. Prehľad 
používaných oxidačných činidiel je uvedený v tab. č. 4.
V tejto práci bola na mineralizáciu vzoriek použitá zmes koncentrovanej kyseliny dusičnej 
a peroxidu vodíka. Táto kombinácia je vhodná pre menšie množstvá vzoriek pri nízkej 
teplote.
17
Tab. č. 3: Prehľad metód rozkladu používaných v prvkovej analýze biologických 
materiálov [23]
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Tab. č. 4: Prehľad používaných činidiel pri mokrom rozklade[23]
Činidlo Druh matrice Poznámky
H2SO4 +HNO3 univerzálna
Najčastejšie používaná, možná prchavosť 
Se, Hg, As, Ge atď.
H2SO4 + H2O2 univerzálna
straty Ge, As, Ru, Hg, Se a ďalších 
prvkov
HNO3 biologická HNO3  sa ľahko čistí, neúplný rozklad
HNO3 + H2O2 biologická
Rýchla metóda rozkladu pre malé 
množstvo vzoriek
HClO4 biologická Nebezpečenstvo explózie
H2SO4 + HClO4 univerzálna
Vhodná pre malé vzorky, nebezpečenstvo 
explózie
H2SO4 + HClO4 +
HNO3
univerzálna
S prísnou kontrolou teploty 
bez problémov, As, Sb, Hg, Fe prchajú
HNO3 + HClO4 biologická Menej explozívna, žiadne straty Pb
H2O2 + Fe
3+ biologická (nie 
tuky a oleje)
Rozklad OH radikálmi, nízka teplota 
rozkladu, malé nebezpečenstvo prchania 
prvkov, vhodné pre veľké vzorky
HClO3 + HNO3 biologická
Veľký oxidačný potenciál, žiadne riziko 
explózie











Vysoký obsah Si a Fe
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2.2.2 Prekoncentračné metódy
Mnohé moderné analytické techniky nie sú stále dostatočne citlivé, aby sa používali 
na priamu detekciu rady stopových prvkov v extrémne nízkych koncentráciách. Z tohto 
dôvodu sú v súčasnej dobe vo veľkej miere používané nové typy prekoncentračných techník.
Okrem dôvodu mnohokrát ultrastopových koncentrácií v biologických či enviromentálnych 
vzorkách, je iným z dôvodov aj vysoký obsah koncentrácií doprevádzajúcich zložiek, ktoré 
neumožňujú priame stanovenie analytov stopových či ultrastopových hladinách. Dôležitá je aj 
neustále narastajúca potreba špeciácie esenciálnych a toxických prvkov. Tieto spomínané 
dôvody sú príčinou snahy vyvíjať stále nové postupy separácie, prekoncentrácie a špeciácie. 
Podmienka je, aby tieto boli bezpečné, rýchle, spoľahlivé, časovo a finančne nenáročné [24].
Najčastejšie využívanými separačnými a prekoncentračnými technikami sú extrakcia 
kvapalina – kvapalina, extrakcia na tuhej fáze, zrážanie, iónovo - výmenné techniky, 
odparovanie či elektrochemické vylučovanie [25].
Medzi moderné a relatívne rýchle a jednoduché techniky sa radia konkrétne metóda 
prekoncentrácie na nanometrickom oxide titaničitom (metóda extrakcie na tuhej fáze) 
a metóda extrakcie s využitím teploty zákalu micelárnych roztokov. 
2.2.2.1 Extrakcia na tuhej fáze s využitím TiO2
Metóda extrakcie na tuhej fáze je v poslednej dobe stále viac populárna. Je rýchla, 
jednoduchá, môže pracovať s veľmi malými objemami, bez straty vzorky a je ju možné spájať 
s rôznymi detekčnými technikami. 
Medzi nové používané sorpčné materiály patria materiály s nanometrickými rozmermi 
častíc vzhľadom na ich špecifické vlastnosti. Na povrchu nanočastíc sú atómy, ktoré sú 
nenasýtené a preto sú schopné na seba viazať iné atómy [26].
Oxid titaničitý, špeciálne jeho nízkoteplotná modifikácia – anatáza, taktiež 
nanometrických rozmerov, je sľubným materiálom pre extrakciu na tuhej fáze. Je známe, že 
silne adsorbuje katióny kovov. Sorpčná schopnosť oxidu silne závisí však od pevnej 
a kryštálovej štruktúry, morfológie, náhodných vád, špecifického povrchu, hydroxylového 
pokrytia, povrchových nečistôt a modifikátorov. Kontrola týchto faktorov môže byť 
dosiahnutá vhodnou formou syntézy [25]. 
Pri tejto separačnej a prekoncentračnej metóde sa všeobecne postupuje nasledovne: 
k stanovenému množstvu TiO2 sa pridá vo forme roztoku vzorka z ktorej sa má separovať, 
prekoncetrovať a byť zistený obsah sledovaného prvku. Po pretrepávaní a určitej dobe 
dochádza k adsorpcii prvku z roztoku na TiO2. Nastáva centrifugácia a supernatant je zliaty. 
K TiO2 je pridané elučné činidlo niekoľkokrát menšieho objemu ako bol pôvodný roztok, 
ktoré po potrepávaní a určitej dobe elúcie je zliate. Tento eluát obsahujúci vyeulovaný prvok 
z TiO2 s niekoľkokrát väčšou koncentráciou (prekoncentračný faktor závisí na pomere objemu 
pôvodného a elučného roztoku) je premeraný príslušnou zvolenou analytickou metódou [27].
Schematický príklad postupu je na obr. č. 1.
Dôležitými krokmi sú zvoliť vhodné pH pôvodného roztoku, elučné činidlo s jeho 
koncentráciou a objemom a čas elúcie.
Prehľad používaných elučných činidiel je v tab. č. 5.
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Mnohé práce tejto technike venujú pozornosť, avšak ešte nie je preskúmaný celkový vplyv 
všetkých faktorov. 
Obr. č. 1: Schematický príklad postupu pri prekoncetrácií na TiO2 [27].
Tab. č. 5: Prehľad používaných elučných činidiel uvádzaných literatúrou[25], [28], [29]






2.2.2.2 Extrakcia s využitím teploty zákalu micelárnych roztokov
Extrakcia s využitím teploty zákalu micelárnych roztokov (Cloud point Extraction – CPE) 
je založená na tenzidoch – činidlách, ktoré sa skladajú z hydrofilných a hydrofóbnych častí. 
Vo vodných roztokoch s veľmi nízkymi koncentráciami tenzidov, sa molekuly tenzidu 
vyskytujú hlavne vo forme monomérov, možné sú však aj formy dimérov a trimérov. 
Princípom techniky je, že keď koncentrácia tenzidov narastie nad určitú hranicu, tzv. kritická 
micelárna koncentrácia (CMC), monoméry tenzidu sú zhromaždené a vytvoria koloidný 
útvar – micelu (viď. obr. č. 2) [24]
Obr. č. 2: Schématické znázornenie vzniku micely z monomérov pri koncentrácii 
prekračujúcej CMC [24]
Po pridaní tenzidu, ktorého koncentrácia musí byť vyššia ako CMC, do vodného roztoku 
a zahriatí nad určitú teplotu, charakteristická pre každý tenzid je iná ( Cloud point temperature 
– CPT), sa tento roztok stane zakalený a príčinou tohto zakalenia je preskupenie 
micelotvorných zložiek a vznik ďalšej fáze. Takto vznikajú dve fáze – jedna obohatená 
tenzidom obsahujúca hydrofóbne a nepolárne zlúčeniny zachytené v nepolárnych jadrách 
miciel a druhá - vodná fáza s koncentráciu tenzidu blízko CMC. Táto fázová separácia je 
výsledkom súperenia medzi entalpiou uprednostňujúcou separáciu a entropiou 
uprednostňujúcou miešateľnosť miciel vo vode. Tento dej je reverzibilný [24].
Postup separácie, prekoncentrácie a špeciácie prvkov touto metódou je zložený 
s viacerých krokov. Sú nimi tvorba vhodného hydrofóbneho komplexu analytu, ktorý môže 
byť potom zachytený v hydrofóbnom jadre micely. Dôležitý je výber vhodného chelatačného 
činidla. Po pridaní tohto činidla sa ku kvapalnej vzorke pridá aj vhodný tenzid. Po premiešaní, 
zahriatí nad CPT a po určitom zvolenom inkubačnom čase sa vzniknuté fázy separujú.
Hydrofóbne a nepolárne zlúčeniny zachytené v nepolárnych jadrách miciel sú v tenzidom 
obohatenej fáze, ktorej objem je len v stovkách mikrolitrov, čím dochádza 
k nakoncentrovaniu analytu. Odstráni sa vodná fáza a zvyšok sa zriedi pridaním činidla 
vhodným pre zvolený detektror [30]. Schematické znázornenie postupu je uvedené 
na obr. č. 3.
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Obr. č. 3: Schématické znázornenie postupu pri CPE [24]
Pre kvantitatívnu separáciu a dosiahnutie vysokých prekoncentračných faktorov je 
potrebné zvoliť pre vypracovaný postup vhodné chelatačné činidlo a tenzid a taktiež 
optimalizovať všetky experimentálne parametre - koncentráciu chelatačného činidla a tenzidu, 
pH roztoku, prídavky pomocných činidiel, teplotu a čas inkubácie, separáciu fáz a výber 
činidla na riedenie fázy obohatenej tenzidom [30].
2.2.3 Detekčné techniky používané pri stanovení polokovov
Po mineralizácii požadovaných pevných vzoriek potravín, ich vhodnom nakoncentrovaní 
príslušnou technikou a vyeulovaní vhodným činidlom, sa získava roztok, v ktorom je už 
možné merať požadované prvky. Existuje viacero analytických techník, ktorými sa výsledný 
roztok meria. Prehľad najčastejšie používaných je uvedený v tab. č. 6.
Tab. č. 6: Prehľad používaných techník
Anglický názov Slovenský názov
Electrothermal Vaporisation ICP-mass 
Spectrometry (ETV-ICP-MS) 
Hmotnostná spektrometria s indukčne 
viazanou plazmou s elektrotermickým 
vyparovaním
Flame Atomic Absorption Spectrometry 
(FAAS) [31]
Plameňová atómová absorpčná spektrometria
Hydride Generation-Atomic Absorption 
Spectrometry (HG-AAS) [26]
Atómová absorpčná spektrometria 
s technikou hydridovej generácie
Hydride Generation-Atomic Fluorescence 
Spectrometry (HGAFS) [32]
Atómová fluorescenčná spektrometria 
s technikou hydridovej generácie
Inductively coupled plasma atomic emission 
spectrometry (ICP-AES) [28]
Emisná spektrometria s indukčne viazanou 
plazmou
Inductively coupled plasma mass 
spectrometry (ICP-MS) [33]
Hmotnostná spektrometria s indukčne 
viazanou plazmou
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V tejto práci na stanovenie polokovových prvkov vo vybraných druhoch potravín bola 
použitá technika hmotnostnej spektrometrie s indukčne viazanou plazmou. Jej stručná 
charakteristika je uvedená v nasledujúcej kapitole.
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2.3 Hmotnostná spektrometria s indukčne viazanou plazmou
Hmotnostná spektrometria s indukčne viazanou plazmou (ICP – MS) bola vyvinutá ako 
obchodná analytická technika v 80 tych rokoch 20 stroročia Od tejto doby sa aplikuje 
na stanovenie stopových množstiev, minoritných a majoritných prvkov, v takmer každej 
analytickej oblasti [34].
Medzi jej výhody patrí široké elementárne pokrytie – prakticky všetky prvky môžu byť 
merané metódou ICP – MS, vrátane alkalických kovov, kovov alkalických zemín 
prechodných kovov, polokových prvkov, vzácnych zemín, väčšiny halogénov a taktiež 
niektoré nekovy [34].
Medzi ďalšie jej výhody patrí výkon . Dosahuje vysokú citlivosť a nízke pozadie signálov. 
Analýza prebieha veľmi vysokou rýchlosťou skenovania v kvadrupolovom analyzátore, 
meranie kompletnej sady prvkov trvá asi len štyri minúty na jednu vzorku. V oblasti 
atómových spektometrických techník používaných v analytických laboratóriách ICP – MS má 
jedinečnú pozíciu na základe jej rýchlosti, citlivosti, dynamického rozsahu a elementárneho 
pokrytia viď tab.č.7.
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2.3.1 Princíp techniky 
Princípom tejto metódy je atomizácia a ionizácia vzorky v plazme a prevedenie iónov 
do separátora, kde nastane ich delenie podľa pomeru m/z a následne sa detekujú
elektronásobičom. Získané hmotnostné spektrum predstavuje svojou polohou píku, konkrétny 
daný izotop a veľkosťou píku udáva jeho koncentráciu. Vzorka je ionizovaná v argónovej 
indukčne viazanej plazme, ktorá poskytuje stabilný prúd iónov. Pri teplote 7500 – 8000 K je 
viac ako 50 prvkov periodickej tabuľky ionizovaných do prvého stupňa z 90% a viac. Prvky 
s vysokým prvým ionizačných potencionálom vykazujú nižšiu ionizáciu. Sú to napr. As 52%, 
Se 33%, Zn 75% [35].
2.3.2 Inštrumentácia ICP - MS
K hlavným konštrukčným prvkom prístroja patria: systém zmlžovania, plazmová hlavica, 
interface, iónová filtračná optika, hmotnostný separátor, detektor a počítač s príslušným 
softwarom [36]. Schéma prístroja viď. obr. č. 4.
Obr. č. 4: Schéma prístroja ICP – MS [37]
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2.3.2.1 Zmlžovanie vzorky
Vytvorenie aerosólu je zaistené najčastejšie koncentrickým alebo pravouhlým 
zmlžovačom (obr. č: 5), Vzniknutie aerosólu je spôsobený kinetickou energiou pracovného 
plynu (argónu) vytekajúceho z trysky s rýchlosťou výrazne vyššou ako je rýchlosť prúdenia 
kvapaliny, ktorá je k jej ústiu transportovaná buď nútene alebo priamo sacím efektom 
plynovej trysky. Oba druhy zmlžovačov by mohli pracovať samostatne za využitia vlastného 
sacieho efektu, pravidlom však je, že transport vzorky je riadený pomocou peristaltického 
čerpadla. Prináša to výhody, ktoré vedú k zníženiu transportných interferencií: je potlačený 
vplyv viskozity a povrchového napätia vzorky, dĺžky prívodnej kapiláry k vzorke a rozdiel 
tlakov na obidvoch koncoch prívodnej kapiláry. Medzi ďalšie výhody patrí, že prietok vzorky 
a argónu je možné samostatne regulovať a zvýšením otáčok čerpadla je možné skrátiť dobu 
premývania.[36].
Obr. č. 5: Koncentrický a pravouhlý zamlžovač .[36].
Ideálny aerosól by mal mať častice s priemerom menším ako 10 µm. Väčšie aerosolové 
kvapôčky sú odstránené v mlžnej komore nárazom na zakončenie komory, kedy dochádza 
k triešteniu veľkých častíc na malé alebo oddeľovaním častíc s vysokým priemerom vplyvom 
gravitácie a turbulencií v prúde aerosólu. Zavádzanie aerosólu do plazmy sa deje práve 
cez mlžnú komoru. Dochádza tu aj k odparovaniu rozpúšťadla, čo má za dôsledok zvýšenie 
koncentrácie aerosólu. Celková účinnosť zmlžovacieho procesu je 10 – 15 %.[34], [36].
2.3.2.2 Indukčne viazaná plazma
Indukčne viazaná plazma vzniká v plazmovej hlavici. Okolo plazmovej hlavice je 
obtočená cievka chladená vodou, ktorá pomocou rádiofrekvenčného generátoru presúva
energiu plazme indukčnou cestou, čo sa prejavuje zvýšením teploty na 7500 až 
8000 K vo vzdialenosti 10 mm od indukčnej cievky. Takto ionizovaný plyn slúži k následnej 
ionizácii zmlženej vzorky [38], [39].
Hlavica priemeru 18 mm je tvorená tromi trubicami umiestnenými v sebe. Vonkajším 
priemerom prechádza plyn tvoriaci plameň, stredným chladiaci plyn a prostredným 
injektorom je vedená spolu s nosným plynom vzorka [34] viď obr. č: 6. Ionizovaným plynom
je najčastejšie argón, prípadne kombinácia plynov argón/dusík. V tejto kombinácii má dusík 
chladiacu funkciu. Usporiadanie hlavice umožňuje zavádzať plyn vzorky priamo do stredu 
hlavice. Týmto usporiadaním sa síce zníži teplota plazmy ale je to výhodné pre meranie [38].
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Obr. č. 6: Schéma plazmovej hlavice pre argónovú plazmu [36]
2.3.2.3 Interface
Spojenie medzi plazmou, pracujúcej za atmosferického tlaku a vlastným hmotnostným 
spektrometrom, ktorý pracuje za vákua, je tvorené expanznou komorou, ktorá je od okolitého 
prostredia ohraničená dvoma deličmi tlaku – kovovými kuželmi [37]. Otvor v prvom kuželi -
dávkovacom na priemer 1 mm a v druhom – odpeňovacom má približne 0,75 mm. 
Medzi prvým a druhým kuželom je tlak znížený pomocou rotačnej vývevy na 2,5 mbar. Tlak 
v priestore za druhým kuželom je udržovaný turbomolekulárnymi pumpami [39].
Tlakový gradient na oboch stranách deliča tlaku vytvára paprsok ionizovaných častíc, 
ktorý už vstupuje do vlastného spektrometra. Materiál deličov tlaku musí mať dobrú tepelnú 
vodivosť a musí byť inertný voči používaným rozpúšťadlám [37].
2.3.2.4 Iónová optika
Úlohou iónovej optiky je rozostrenie ionového zväzku, tak, aby obišiel pohlcovač fotónov
(doštička v ose prístroja chrániaca detektor pred dopadom fotónov), potom ho opäť zaostriť 
a vhodne urýchliť do kvadrupólového separátora [37].
2.3.2.5 Kvadrupól
Kvadrupól (viď. obr. č. 7) tvoria štyri kovové tyče najčastejšie z molybdénu, ktoré 
osciláciou svojho eletromagnetického poľa umožnia pohyb iónu smerom k detektoru. 
Frekvencia oscilácií polarity na kvadrupólových tyčiach je konštantná, ale mení sa amplitúda 
napätia na tyčiach, ktoré umožňujú priechod iónov v závislosti na jeho náboji a hmotnosti. 
Podmienky na kvadrupóle sa menia v priebehu zlomku sekundy a umožňujú tak analýzu 
v celom hmotnostnom spektre behom niekoľkých sekúnd [37].
Ióny, ktoré neprejdú kvadrupólom sa na niektorej z tyčí vybijú a sú odstránené vákuovými 
pumpami. Ióny, ktoré cez kvadrupól prejdú, dopadnú na detektor a ich signál je zosílený 
v elektrónovom násobiči.
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Obr. č. 7: Schéma princípu hmotnostného kvadrupolóveho filtru [34]
2.3.2.6 Detektor
Detektory najčastejšie používané k detekcii iónov pracujú na rovnakom princípe ako 
fotonásobiče v optickej spektrometrii. Katión dopadajúci na citlivú vrstvu vyrazí jeden alebo 
viac sekundárnych elektrónov, ktorých počet je znásobený elektrónovým násobičom [36].
Dopadom jedného iónu vzniká kaskádový tok elektrónov, ktorý je zaznamenaný ako výsledný 
signál a je ďalej spracovaný. Všetky parametre ako výkon RF generátora, prietok plynov, 
pozícia horáku, napätie iónovej optiky a napätie detektoru sú ovládané riadiacim počítačom
[37].
2.3.3 Detekčné limity
Detekčné limity ICP - MS sú vzhľadom k ostatným spektrálnym metódam veľmi nízke. Aj 
keď sú po mineralizácii tuhej vzorky brané do úvahy interferenčné vplyvy, matričné efekty 
a zmeny v stabilite signálu prístroja dosahujú sa pomocou tejto techniky veľmi dobré 
výsledky. Detekčné limity sa u ťažkých kovov v reálnych podmienkach pohybujú v ng.l-1
(ppt) a v rade ostatných v desatinách µg.l-1 (ppb). Pre dosiahnutie čo najnižších detekčných
limitov je nutné nájsť maximálny pomer signál/šum. Parametre, ktoré signál/šum ovplyvňujú 
sú: charakter vstrekovaného aerosólu, výkon RF generátoru, umiestnenie horáku, výkonnosť 
vákuovej techniky, parametre iónovej optiky, kvadrupólu a detektoru a taktiež v neposlednej 
rade charakter analytu a matrice [37].
2.3.4 Spektrálne a nespektrálne interferencie
Praxou sa zistilo, že v technike ICP  sa uplatňujú okrem spektrálnych aj nespektrálne 
interferencie [38].
2.3.4.1 Spektrálne interferencie
Spektrálne interferencie sa týkajú hmotnostného prekryvu izotopov rôznych prvkov 
s rovnakou hmotnosťou – túto interferenciu je možné usmerňovať matematickou funkciou 
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a voľbou vhodného izotopu. Ďalej sa spektrálne interferencie týkajú hmotnostného prekryvu 
stanovovaného prvku s molekulami s rovnakou efektívnou hmotnostnou m/z. Vplyvom 
vysokých teplôt v plazme vznikajú biatomické častice, ich zložkami sú ako ióny rozpúšťadiel, 
tak ióny vzorky alebo ionizovaný argón [39].
2.3.4.2 Nespektrálne interferencie
K týmto vplyvom sa radí vplyv celkového množstva rozpustených látok vo vzorke. 
Vysoké množstvo týchto rozpustených látok spôsobuje blokovanie otvoru vstupného kónusu 
a tým aj významný posun signálu v priebehu krátkych časových úsekov. Obsah rozpustných 
látok by nemal prekročiť hodnotu 2000 mg/l. Iný druh nespektrálnych interferencií je 
spôsobený ovplyvnením ionizačných rovnováh vplyvom matričných prvkov. Prejavuje sa 
znížením intenzity signálu analytu vplyvom prítomnosti veľkého množstva ľahko 
ionizovateľných prvkov. Spôsoby zníženia vplyvu vysokého množstva matričných prvkov 
spočívajú v riedení vzorky, použitia vhodného vnútorného štandardu, použitia modelových 
kalibračných roztokov, merania metódou štandardného prídavku a kombináciu metód [36].
2.3.5 Využitie ICP – MS
ICP – MS sa používa prakticky v každej oblasti analytického merania najmä v sektore 




3.1 Použité pomôcky, chemikálie a prístroje
3.1.1 Zoznam použitých pomôcok
 analytické laboratórne digitálne váhy AND HA-202M (A&D Company, Tokio, 
Japonsko)
 jednotka na prípravu ultračistej vody PureLab Classic UV (Elga, Marlow, 
Veľká Británia)
 mikropipety Termofisher Scientific (Wantaa, Fínsko)
 filtračný papier Munktell (Batenstein, Nemecko)
 skúmavky centrifugačné, plastové, PP, 50 ml (Merci, Česká republika)
 laboratórne sklo
3.1.2 Zoznam použitých chemikálií
 ultradeionizovaná voda (PureLab Water)
 oxid titaničitý-anatáza, nanoprášok < 25 nm, 99,7 % (Aldrich, St. Louis, USA)
 oxid titaničitý-anatáza, < 325mesh = < 44 µm, 99 % (Kanada)
 kyselina dusičná 67 %, analpure (Analytika, Praha, Česká republika)
 peroxid vodika 30 %, analpure (Analytika, Praha, Česká republika)
 hydroxid sodný, analpure (Analytika, Praha, Česká republika)
 komplexon III, analpure (Penta, Chrudim, Česká republika)
 štandardy jednotlivých prvkov
3.1.3 Zoznam použitých prístrojov
 centrifugačné zariadenie (MLW electronic T 62.2)
 laboratórna trepačka
 pH meter (Knick Portamess Type 913 pH, Nemecko)
 hmotnostný spektrometer s indukčne viazanou plazmou (ICP-MS Agilent7500 
Series – Agilent, USA)
3.2 Pracovné postupy
3.2.1 Optimalizácia prekoncentračnej techniky na TiO2
3.2.1.1 Porovnanie dvoch typov TiO2 - anatázy s rôznymi veľkosťami častíc
Do plastových centrifugačných skúmaviek s objemom 50 ml bol navážený 
na analytických váhach TiO2 v stanovenom množstve 50 mg. Pracovalo sa na analytických 
váhach s rozptylom+/- 0,0010 g a chybou merania 0,01 mg. V jednom prípade bol použitý 
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TiO2 s veľkosťou častíc menšou ako 25 nm, v druhom TiO2 s veľkosťou častíc menšou ako 
44 µm. Do skúmaviek s navážkou bolo pridané 50 ml roztoku s koncentráciou 10 µg.l-1, 
pripraveného zo štandardu prvku, ktorým pre tento pokus bolo zvolené germánium. Pre každý 
pokus boli zvolené tri opakovania, ktoré boli do výsledkov následne štatisticky spracované. 
Skúmavky boli umiestnené na trepačku a doba trepania trvala 10 minút. Potom boli uložené 
do centrifugačného zariadenia a centrifugované po dobu 10 minút pri 4500 ot./min. Kvapalina 
nad usadeným TiO2 bola zdekantovaná a uschovaná pre analýzu. K scentrifugovanému TiO2
bolo pridané 10 ml 2 M HNO3. Opäť sa zopakoval postup pretrepávania a centrifugácie 
s rovnakými časmi. Kvapalina po centrifugácií – eluát, bola prevedená do skúmavky 
a hodnoty jej obsahu boli zmerané na hmotnostnom spektrometri s indukčne viazanou 
plazmou.
3.2.1.2 Použitie rôznych elučných činidiel
Pre ďalší postup bol zvolený TiO2 s veľkosťou častíc menšou ako 25 nm. Ten bol opäť 
navážený v množstve 50 mg do plastových centrifugačných skúmaviek. Do skúmaviek 
s navážkou bolo pridané 50 ml roztoku opäť s koncentráciou 10 µl.l-1, pripraveného 
z retenčného materiálu prvku, konkrétne z arzénu, germánia a selénu. S každým prvkom sa 
pracovalo zvlášť. Taktiež bol zopakovaný postup pretrepávania a centrifugácie s časom 
po 10 minút. Po centrifugácií bola kvapalina zdekantovaná a do skúmaviek bol pridaný objem 
10 ml elučného činidla. V prvom prípade to bola 2 M HNO3, v druhom 1 M NaOH a v treťom 
0,1 M Komplexon III. Takto zvolené činidlá a uvedené koncentrácie boli z dôvodu ich 
najčastejšieho uvádzania v literatúre, ktorá sa zaoberala prekoncetráciou s TiO2. 10 minút boli 
skúmavky pretrepávané a 10 minút následne centrifugované. Eluát po centrifugácií bol zliaty
do skúmavky a bol premeraný pomocou hmotnostného spektrometra s indukčne viazanou 
plazmou. Každý z uvedených prvkov bol eluovaný pomocou každého uvedeného rozpúšťadla 
v troch opakovaniach. Výsledky boli štatisticky spracované a uvedené do výsledkov aj 
s príslušnou smerodajnou odchýlkou.
3.2.1.3 Použitie rôznych koncentrácií vybraného elučného činidla pre daný prvok
Po zvolení elučného činidla pre arzén, germánium a selén, ktoré udávalo najvyššiu 
výťažnosťou elúcie prvku naviazaného na TiO2, bola následne pozorovaná závislosť 
výťažnosti elúcie na koncentrácií zvoleného činidla. Po prvé dekantovanie bol postup 
prípravy zhodný s predošlými. K zdekantovanému TiO2 bola v prípade vzoriek s obsahom 
germánia pridaná HNO3 v koncentráciách 1, 2, 3 ,4 a 5 M. K vzorkám s obsahom arzénu 
a selénu bol pridaný postupne 1, 2, 3 ,4 a 5 M NaOH. Nasledujúci postup bol opäť zhodný 
s predošlými.
3.2.1.4 Rôzne časy elúcie
Zisťovaná bola závislosť výťažnosti na čase elúcie. V tomto prípade začiatočný postup bol 
opäť totožný aj s dodržaním dĺžky prvého času pretrepávania a to 10 minút. Po zdekantovaní 
a pridaní elučného činidla k prvkom boli však časy pretrepávania rôzne a to 10, 20, 30 
a 40 minút. Nasledujúci postup bol opäť zhodný s predošlými.
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3.2.1.5 Rôzne hodnoty pH 
V tomto kroku bolo pH roztoku s koncentráciou 10 µl.l-1, pripraveného zo štandardov 
prvkov arzén, selén a germánium, upravené pomocou roztokov 0,1 M HNO3 a 0,1 M NaOH. 
Pripravené roztoky mali hodnotu pH 2, 4, 6 a 8. Takto upravené roztoky boli opäť pridané 
k naváženému TiO2 a celý postup sa opakoval ako v predošlých pokusoch, s jediným 
rozdielom, že čas elúcie bol 20 minút.
3.2.2 Príprava reálnych vzoriek
Vybraných 13 vzoriek potravín bolo upravených na čo najmenšie kúsky nakrájaním 
pomocou keramického noža a plastovej dosky (aby nedošlo ku kontaminácií v prípade 
použitia kovových pomôcok). Dôvodom úpravy bolo uľahčenie váženia a zlepšenie rozkladu. 
Vzorky boli navážené do plastových centrifugačných skúmaviek s objemom 50 ml 
v množstve 0,5 g. Vážené bolo na analytických váhach s rozptylom+/- 0,0010 g a chybou 
merania 0,01 mg. Pridané bolo 10 ml 67 % kyseliny dusičnej a 4 ml 30 % peroxidu vodíka, 
oboje chemikálie boli v čistote vhodnej pre ultrastopovú analýzu. Bolo prevádzaných päť 
simultánnych rozkladov pre každú vzorku potraviny. Rozklad prebiehal v uzavretých 
skúmavkách najbližších 24 hodín. Po uplynutí tohto času boli vzorky prevedené 
do odmerných bánk s objemom 25 ml a ich objem bol zriedený ultračistou vodou na uvedený 
objem. Následne boli tieto vzorky sfiltrované cez analytický filter a zachytený objem bol 
prevedený do skúmaviek a premeraný hmotnostným spektrometrom s indukčne viazanou 
plazmou.
3.2.3 Príprava kalibračných roztokov
Kalibračné roztoky boli pripravené zo štandardov použitých prvkov. Pri postupoch 
spojených s optimalizáciou prekoncentračnej techniky na TiO2 a pri meraniach reálnych 
vzoriek boli použité kalibračné roztoky s koncentráciou 10,20,30 a 40 ppb.
3.3 Vzorky potravín
Vzorky pre analýzu polokových prvkov boli vybraté po preštudovaní potravín z hľadiska 
ich obsahu hľadaných prvkov. Nakúpené boli v obchodnej sieti Tesco nachádzajúcej sa 
v Královom Poli na adrese Cimburkova 4, 612 00, Brno. Prehľad nakúpených a následne 
analyzovaných vzoriek potravín aj s ich zakúpeným množstvom a krajinou pôvodu udáva tab.
č. 8.
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Tab. č. 8: Prehľad zakúpených vzoriek
Druh vzorky Zakúpené množstvo Krajina pôvodu
Aloe vera -kompotovaná 580 ml Thajsko
Cesnak čerstvý 55 g Čína
Cesnak sušený 30 g Česká republika
Čokoláda 86 % kakaa 100 g Slovenská republika
Droždie 42 g Nemecko
Chren 260 g Maďarsko
Kačacia pečeň 500 g Česká republika
Paštrnák 150 g Poľsko
Šošovica naklíčená 250 g Česká republika
Špenát 400 g Belgicko
Uhorka 220 g Holandsko
Zázvor 120 g Thajsko
Zelená riasa 6 g Južná Kórea
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4 VÝSLEDKY A DISKUSIE
4.1 Výsledky optimalizácie prekoncentračnej techniky
4.1.1 Porovnanie dvoch typov TiO2 - anatázy s rôznymi veľkosťami častíc
V tab. č. 9 sú uvedené výsledky merania pre porovnanie dvoch typov TiO2 s rôznymi 
veľkosťami častíc. Zisťovaná bola schopnosť nasorbovania prvku na tieto dva rôzne typy 
TiO2. Výsledky troch paralelných meraní boli štatisticky spracované a sú uvedené aj 
s príslušnou smerodajnou odchýlkou.
Prekoncentračný faktor v tejto metóde mal byť 5, z toho vyplýva, že výsledné hodnoty 
v eluáte mali byť z pôvodných 10 µg.l-1 zvýšené na 50 µg.l-1. Výsledky sú prepočítané 
na percentuálne hodnoty výťažnosti elúcie.
Grafické spracovanie je uvedené v grafe na obr. č. 8.
Z výsledkov vyplýva, že pre techniku prekoncentrácie je vhodné použiť TiO2 s veľkosťou 
častíc menšou ako 25 nm, z dôvodu, že bol schopný nasorbovať až 99,1 % prvku z roztoku. 
Druhý používaný TiO2 dosiahol len 29,1 % schopnosť sorbcie prvku z roztoku.
Tab. č. 9: Porovnanie dvoch typov TiO2 – anatázy s rôznymi veľkosťami častíc















Roztok po 2.dekantácií 
(výsledný eluát) 8,16 ± 0,08 16,3 -
TiO2 – anatáza
< 25 nm Roztok po 1. dekantácií 
(kontrola naviazania 
prvku na TiO2)
0,096 ± 0,002 - 99,1
Roztok po 2. dekantácií 
(výsledný eluát) 2,38 ± 0,02 4,8 -
TiO2 – anatáza
< 44 µm
Roztok po 1. dekantácií 
(kontrola naviazania 
prvku na TiO2) 7,09 ± 0,06 - 29,1
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Obr. č. 8: Porovnanie sorpčnej schopnosti dvoch typov TiO2
4.1.2 Použitie rôznych elučných činidiel
V tab. č. 10 sú uvedené výsledky merania, ktorého cieľom bolo zistiť, ktoré elučné činidlo 
je najvhodnejšie a najefektívnejšie pre elúciu arzénu nasorbovaného na TiO2. Výsledky boli 
opäť štatisticky spravované a uvedené aj so smerodajnou odchýlkou. Taktiež je uvedená aj 
percentuálna výťažnosť pre každé použité elučné čidnidlo.
Výsledky ukazujú, že najvyššia výťažnosť elúcie sa dosahuje pri použití hydroxidu 
sodného a to až 94,5 %. Pri použití kyseliny dusičnej a chelatačného činidla pod označením 
Komplexon III, boli pre arzén dosiahnuté len malé výťažnosti. Tieto výsledky sú zhodné 
s výsledkami uvádzanými v odbornej literatúre [29], kde je tiež pre elúciu arzénu používaný 
hydroxid sodný. 
Tab. č. 10: Použitie rôznych elučných čindiel pre As
 Grafické spracovanie je uvedené v grafe na obr. č. 9.
Názov prvku Druh elučného roztoku
Namerané 





2 M HNO3 9,12 ± 0,23 18,6
1 M NaOH 47,2 ± 0,7 94,5As
     0,1 M Komplexon III   1,40 ± 0,14 2,8
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Obr. č. 9 : Rôzne elučné činidlá pre As
V tab. č. 11 sú uvedené výsledky pre použitie rôznych elučných čnidiel pre elúciu 
germánia nasorbovaného na TiO2. Výsledky ukazujú, že v prípadne germánia, z troch 
uvedených elučných činidiel, najvyššiu výťažnosť dosiahla kyselina dusičná. Výsledky sú 
zhodné s výsledkami publikovanými v odbornej literatúre. [25]. Aj keď celková výťažnosť 
bola nízka, bola pre ďalšie postupy používaná kyselina dusičná ako elučné činidlo s cieľom 
zvýšiť výťažnosť pomocou ďalších optimalizačních krokov.
Tab. č. 11: Použitie rôznych elučných čindiel pre Ge
Názov prvku Druh elučného roztoku
Namerané 





2 M HNO3 13,63 ± 0,16 27,3
1 M NaOH   4,97 ± 0,06 9,9Ge
     0,1 M Komplexon III   5,44 ± 0,11 10,9
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 10.
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Obr. č. 10: Rôzne elučné činidlá pre Ge
V tab. č. 12 sú opäť uvedené výsledky závislosti rôznych použitých elučných činidiel 
na výťažnosti prvku nasorbovaného na TiO2. V tomto prípade sa jedná o selén a výsledky 
ukazujú, že najvyššiu výťažnosť dosiahol hydroxid sodný. Celková výťažnosť bola nízka, ale 
pre ďalšie postupy bol použitý práve hydroxid sodný s cieľom zvýšiť výťažnosť pomocou 
ďalších optimalizačných krokov.
Tab. č. 12: Použitie rôznych elučných čindiel pre Se
Názov prvku Druh elučného roztoku
Namerané 





2 M HNO3  7,4 ± 0,3 14,8
1 M NaOH 10,6 ± 0,7 21,1Se
     0,1 M Komplexon III   2,19 ± 0,15 4,4
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre selén je zobrazené na obr. č. 11.
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Obr. č. 11: Rôzne elučné činidlá pre Se
V literatúre je uvádzaná na eluovanie aj kyselina chlorovodíková, avšak tá pri práci 
skúšaná nebola, pretože nie je doporučovaná pre spracovanie vzoriek s následnou analýzou 
pomocou metódy ICP-MS vzhľadom k interferenciám vznikajúcich polyatomických iónov 
s chlórom.
4.1.3 Rôzne koncentrácie vybraného elučného činidla 
Po vybratí najvhodnejšieho elučného činidla pre daný prvok, sa zisťovala závislosť 
výťažnosti elúcie na koncentrácií použitého elučného činidla. 
V tab. č. 13 sú uvedené výsledky pre elúciu arzénu nasorbovaného na TiO2. K tomuto 
kroku boli použité koncentrácie 1, 2, 3, 4, a 5 M hydroxidu sodného a spracované výsledky 
ukazujú, že najvyššia výťažnosť bola v prípade elúcie pomocou 1 M hydroxidu sodného a to 
94,2 %. K ďalším optimalizačným krokom bol preto použitý hydroxid sodný s touto 
koncentráciou.
Tab. č. 13: Rôzne koncentrácie NaOH pre elúciu As
Názov prvku Koncetrácia NaOH
Namerané 





1 M 47,1 ± 1,7 94,2
2 M 43,9 ± 0,5 87,9
3 M 42,33 ± 0,17 84,7
4 M 25,78 ± 0,07 51,6
As
5 M 14,67 ± 1,12 29,3
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Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre arzén je zobrazené na obr. č. 12.

































Obr. č. 12: Vplyv koncentrácie NaOH na výťažnosť elúcie pre As
Pre gemánium bola ako elučné činidlo vybraná kyselina dusičná. Bola taktiež skúmaná 
závislosť výťažnosti elúcie na jej koncentrácií. Výsledky s použitím 1, 2, 3, 4 a 5 M kyseliny 
dusičnej sú uvedené v tab. č. 14. Najvyššia hodnota elúcie bola dosiahnutá v prípade použitia 
2 M kyseliny dusičnej, preto sa v ďalších krokoch pracovalo práve s ňou. Ďalšie 
optimalizačné kroky mali za cieľ dosiahnuť zvýšenie výtažnosti elúcie.
Tab. č. 14: Rôzne koncentrácie HNO3 pre elúciu Ge
Názov prvku Koncetrácia HNO3
Namerané hodnoty 




1 M 7,09 ± 0,03 14,2
2 M 10,27 ± 0,03 20,6
3 M   9,03 ± 0,06 18,1
4 M   9,16 ± 0,13 18,3
Ge
5 M   8,14 ± 0,08 16,3
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 13.
40




























Obr. č. 13: Vplyv koncentrácie NaOH na výťažnosť elúcie pre Ge
Ako vhodné elučné činidlo pre selén bol zvolený hydroxid sodný. Aj v tomto prípade bola 
zisťovaná závislosť výťažnosti elúcie na jeho koncentrácií a boli opäť použité, ako pri arzéne,
koncentrácie 1, 2, 3, 4 a 5 M. Spracované výsledky merania sú uvedené v tab. č. 15. Podľa 
výsledných hodnôt bolo v ďalších optimalizačných krokoch pracované s koncentráciou 
1 M hydroxidu sodného.
Tab. č. 15: : Rôzne koncentrácie NaOH pre elúciu Se
Názov prvku Koncentrácia NaOH
Namerané 





1 M 43,8 ± 2,1 87,5
2 M 40,8 ± 2,3 81,5
3 M 39,5 ± 0,9 79,1
4 M 13,6 ±1,9 27,2
Se
5 M 7,6 ± 1,2 15,2
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre selén je zobrazené na obr. č. 14.
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Obr. č. 14: Vplyv koncentrácie NaOH na výťažnosť elúcie pre Se
4.1.4 Rôzne časy elúcie
Po zvolení vhodného elučného činidla a jeho koncentrácie pre dané prvky, sa ďalej 
sledovala závislosť výťažnosť elúcie na jej dĺžke. Pre každý prvok bol zvolené totožné 
opakovanie dĺžky elúcie a to v časoch 10, 20, 30 a 40 minút.
Výsledky týkajúce sa elúcie arzénu sú uvedené v tab. č. 16. Spracované hodnoty ukazujú, 
že najvyššia výťažnosť bola dosiahnutá po 20 minútach elúcie. V nasledujúcom postupe bol 
práve preto dodržaný tento čas elúcie.
Tab. č. 16: Rôzne časy elúcie nasorbovaného As na TiO2
Názov prvku
Dĺžka času elúcie 
v minútach
Namerané 





10 26,2 ± 1,2 52,3
20 30,37 ± 0,17 60,7
30 23,65 ± 0,26 47,3
As
40 22,8 ± 0,3 45,6
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 15.
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Obr. č. 15: Závislosť výtažnosti elúcie na jej dĺžke pre As
V tab. č. 17 sú uvedené výsledky výtažnosti germánia nasorbovaného na TiO2 po rôznych 
časoch elúcie 2 M kyselinou dusičnou. Výsledky ukazujú najvyššiu výťažnosť pre dĺžku 
elúcie 20 minút. Aj keď hodnoty a rozdiely hodnôt medzi jednotlivými časmi sú veľmi nízke, 
pracovalo sa v nasledujúcom kroku s dĺžkou elúcie 20 minút.










10 8,15 ± 0,04 16,3
20 8,3 ± 1,1 16,6
30 7,14 ± 0,08 14,3
Ge
40 7,12 ± 0,09 14,2
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 16.
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Obr. č. 16: Závislosť výtažnosti elúcie na jej dĺžke pre Ge
Výťažnosť elúcie selénu nasorbovaného na TiO2 po rôznych dĺžkach jej trvania je 
uvedená v tab. č. 18. Najvyššiu precentuálnu výťažnosť udáva elúcia po 20 minútach. Aj keď 
výsledky sú podobné a nízke, nevykazujú výraznú závislosť výtažnosti na dĺžke elúcie, 
pre ďalší postup bola použitá elúcia s dĺžkou trvania 20 minút.
Tab. č. 18: Rôzne časy elúcie nasorbovaného Se na TiO2
Názov prvku
Dĺžka času eluácie 
v minútach
Namerané 





10 10,75± 0,21 21,5
20 12,5 ± 0,4 24,9
30 11,84 ± 0,14 23,7
Se
40 9,8 ± 0,4 19,6
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 17.
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Obr. č. 17: Závislosť výtažnosti elúcie na jej dĺžke pre Se
4.1.5 Rôzne hodnoty pH 
V tomto kroku bolo upravované pH roztoku pripraveného vždy z jednotlivého štandardu 
prvku. Cieľom tohto kroku bolo zistiť, na akú ideálnu hodnotu pH by mal byť roztok 
po rozklade potravinových matríc upravený a ako pH hodnota ovplyvňuje výťažnosť elúcie.
Pre každý prvok boli hodnoty pH upravené na 2, 4, 6 a 8.
Výsledky merania týkajúce sa arzénu sú uvedené v tab. č. 19. Hodnoty ukazujú, že 
pre arzén je najvhodnejšie pH okolo hodnoty 6. Hodnoty uvádzané v odbornej literatúre sú 
v rozmedzí 6 – 8, takže namerané výsledky tomuto rozmedziu odpovedajú, ale na rozdiel 
od výsledkov výťažnosti v odborných článkoch, sú namerané hodnoty veľmi nízke.
Tab. č. 19: Úprava pH roztoku pre As
Názov prvku Hodnota pH
Namerané 





2 18,6 ± 0,5 37,1
4 25,5 ± 0,4 50,9
6 31,2 ± 0,3 62,4
As
8 27,4 ± 0,6 54,7
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 18.
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Obr. č. 18: Závislosť výtažnosti elúcie na pH roztoku pre As
V tab. č. 20 sú uvedené výsledky pre merania germánia s rôznymi pH roztokmi. Najvyššia
výťažnosť sa vykazuje pri pH 4. Táto hodnota je totožná aj s hodnotou pH, ktorú uvádza 
odborná literatúra [25], avšak celkové výtažnosti pri tomto pokuse sú na rozdiel od výsledkov 
v literatúre veľmi nízke.
Tab. č. 20: Úprava pH roztoku pre Ge
Názov prvku Hodnota pH
Namerané 





2 5,81 ± 0,14 11,6
4 7,75 ± 0,18 15,5
6 6,59 ± 0,14 13,2
Ge
8 5,08 ± 0,14 10,2
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 19.
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Obr. č. 19: Závislosť výtažnosti elúcie na pH roztoku pre Ge
V tab. č. 21 sú uvedené výsledky pre rovnaký postup stanovovania ako v predošlých 
prípadoch. Tentokrát bolo upravované pH pre selén. Výsledky ukazujú, že najvhodnešie pH 
pre selén je približne 6. Táto hodnota patrí do rozmedzia 6 – 8 uvádzaného v odbornej 
literatúre. 
Tab. č. 21: Úprava pH roztoku pre Se
Názov prvku Hodnota pH
Namerané 





2 22,2 ± 0,5 44,3
4 23,77 ± 0,28 47,5
6 33,5 ± 0,5 67,1
Se
8 29,247 ± 0,21 58,5
Grafické spracovanie uvedených výsledkov pre germánium je zobrazené na obr. č. 20.
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Obr. č. 20: Závislosť výtažnosti elúcie na pH roztoku pre Se
4.2 Vzorky potravín
Potravinové matrice po nízkoteplotnom mokrom rozklade, zriedení a prefiltrovaní boli 
premerané pomocou hmotnostného spektrometru s indukčne viazanou plazmou. Štatisticky 
spracované výsledky piatich simultánnych meraní sú uvedené v tab. č. 22. Hodnoty sú 
prepočítané na kilogram uvedenej potraviny, štatisticky priemerná smerodajná odchýlka 
výsledkov je približne ± 0,5 % nameranej hmotnosti.
V tab. č. 23 sú uvedené priemerné namerané hodnoty obsahu prvkov bór a selén podľa 
uvedenej štúdie a v prípade arzénu najvyššie prípustné množstvo, ktoré môžu uvedené druhy 
potravín obsahovať. 
V prípade selénu je ťažšie namerané hodnoty a hodnoty z uvedenej štúdie porovnávať, 
pretože obsah selénu v potravinách veľmi závisí na obsahu selénu v pôde, v ktorej bola 
potravina vypestovaná. Medzi krajinami a aj jednotlivými miestami v krajine existujú výrazné 
rozdiely v obsahu tohto prvku v pôde, tým následne aj vo vypestovanej potravine.
Obsahu germánia v potravinách sa zatiaľ venuje len málo štúdií. Nie sú preskúmané 
obsahy tohto prvku konkrétnych potravinách, existuje len všeobecné porovnanie, že bežne sa 
v potravinách nachádza v koncentráciách 0,1 ppm [7].
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Tab. č. 22: Obsah polokovových prvkoch v jednotlivých uvedených potravinách
As B Ge Se
Vzorky potravín
µg.kg -1 mg.kg -1 µg.kg -1 µg.kg -1
Aloe vera 6,0 0,6 ND* 26,6
Cesnak čerstvý 23,4 3,0 ND* 51,0
Cesnak sušený 94 4,1 2,2 474,6
Čokoláda 86 % 
kakaa
46,9 2,7 6,7 50,4
Droždie 67,7 0,5 5,4 122,9
Chren 24,0 5,3 4,9 25,5
Kačacia pečeň 21,0 0,2 15,0 533,5
Paštrnák ND* 3,1 5,9 111,0
Šošovica 
naklíčená
0,2 2,3 ND* 148,5
Špenát 14,7 3,6 6,9 54,8
Uhorka ND* 1,1 12,3 102,0
Zázvor ND* 0,9 5,3 202,0
Zelená riasa 6466,3 1,1 10,7 586,0
ND* nedekované množstvo
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Aloe vera NM* NM* NM*
Cesnak čerstvý 500 1,3 – 3,3 14 - 129
Cesnak sušený 5000 NM* NM*
Čokoláda 86 % kakaa 500 1,7 – 2,9 10 - 100
Droždie 2000 NM* NM*
Chren 500 2,0 – 5,1 8 - 30
Kačacia pečeň 100 < 0,2 20 - 630
Paštrnák 500 0,8 - 3,1 0,7 - 32
Šošovica naklíčená 500 14 - 26 18 - 400
Špenát 500 2,4 – 2,9 0,2 - 12
Uhorka 500 7 - 18 15 - 30
Zázvor 500 NM* 1 – 70
Zelená riasa NM* NM* NM*
NM* - nedefinované množstvo
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Výsledky merania ukazujú, že hodnoty namerané pre arzén sú všetky pod hodnotou 
najvyššieho prípustného množstva, ktoré je pre tieto potraviny stanovené. Vysoký obsah 
arzénu bol však nameraný v zelenej riase, kde sa prvky ako arzén kumulujú. K zelenej riase 
nebolo nájdené najvyššie prípustné množstvo, preto sa tieto hodnoty nemôžu porovnať.
Pre bór boli namerané hodnoty v jednotkách mg.kg-1. Hodnoty spadajú medzi uvedené 
priemerné hodnoty tohto prvku. Medzi potraviny s najvyšším obsahom bóru podľa výsledkov 
patria špenát, paštrnák, chren a cesnak a čokoláda. Obsah bóru tiež veľmi závisí na obsahu 
tohto prvku v pôde, v ktorej je potraviny pestovaná. Podľa výsledku obsahu v kačacej pečeni 
sa potvrdzuje tvrdenie, že mäsové potraviny sú veľmi chudobné na obsah bóru.
Výsledky namerané pre germánium sú nízke. V niektorých prípadoch nebolo detekované 
množstvo z dôvodu veľmi nízkej koncentrácie, tak práve z týchto príčin by bolo vhodné 
používať prekoncentračnú techniku. Z výsledkov sa dá konštatovať, že bohatšie na obsah 
tohto prvku sú napr. pečeň, zelená riasa, uhorka či čokoláda. Predpoklad, že najvyšší obsah 
bude v cesnaku, ako uvádza literatúra sa nepotvrdil. 
V prípade selénu jeho obsah sa výrazne líši odkiaľ potravina pochádza. Väčšinou 
namerané hodnoty patria do uvedeného rozmedzia. Podľa výsledkov patria medzi potraviny 
s najvyšším obsahom selénu zelená riasa, pečeň, sušený cesnak či zázvor.
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5 ZÁVER
Predmetom tejto práce bola optimalizácia metódy pre stanovenie polokovových prvkov 
v potravinách a stanovenie obsahu prvkov arzén, bór, germánium a selén vo vybraných 
vzorkách potravín, pomocou hmotnostnej spektrometrie s indukčne viazanou plazmou. 
Vybranými skúmanými vzorkami potravín boli: aloe vera, cesnak čerstvý, cesnak sušený, 
čokoláda ( 86 % kakaa), droždie, chren, kačacia pečeň, paštrnák, naklíčená šošovica, špenát, 
uhorka, zázvor a zelená riasa. 
Práca sa zaoberala polokovovými prvkami z hľadiska ich funkcií v organizme, výskytu 
v potravinách a prehľadom nežiaducich účinkov pri ich nadmernom či nedostatočnom príjme 
do organizmu. Venovala sa jednotlivým postupom stanovovania od mineralizácie vzorky 
cez prekoncentráciu až po stanovenie analytickou technikou. Podáva prehľad rôznych druhov 
rozkladov, ktoré sú možné použiť pre rozloženie potravinových vzoriek. V experimente bol 
na rozklad reálnych vzoriek použitý nízkoteplotný mokrý rozklad pomocou koncentrovaných 
roztokov kyseliny dusičnej a peroxidu vodíka v pomere 5:2, ktorý prebiehal po dobu 
24 hodín.
Práca podáva prehľad analytických techník, ktorými sú polokovové prvky najčastejšie 
stanovované. Pre tento experiment bola zvolená hmotnostná spektrometria s indukčne 
viaznou plazmou vzhľadom na nízke detekčné limity tejto techniky. 
Najväčšia pozornosť bola venovaná krokom spojenými s prekoncentráciou. 
Prekoncentračné techniky sú odporúčané pre zisťovanie stopových koncentrácií prvkov 
v potravinách, kedy nestačia detekčné limity niektorých analytických metód. Zvolenou 
prekoncentračnou metódou v tejto práci bola prekoncentrácia na nanometrickou oxide 
titaničitom. Pracovalo sa na základe článkov uvádzaných v odbornej literatúre. Z výsledkov 
experimentov bol zvolený vhodný typ oxidu titaničitého s veľkosťou častíc menšou ako 
25 nm. Ďalšie kroky boli venované zisťovaniu vhodného elučného činidla a jeho koncentrácie 
pre prvky arzén, germánium a selén. Zhoda s literatúrou bola vo výsledkoch, že pre arzén 
a selén sa používa 1 M NaOH, pre germánium 2 M HNO3. Nasledujúce kroky sa venovali 
zisťovaniam závislosti výťažnosti elúcie na rôznych časoch elúcie v rozmedzí 10 až 40 minút. 
Najvyššie percentuálne výťažnosti boli po čase 20 minút a posledným optimalizačným 
krokom bola úprava pH pôvodného roztoku na hodnoty 2, 4, 6 a 8. Vo výsledkoch je zhoda 
s výsledkami v literatúre, že pre arzén a selén je najvýhodnejšie pH 6 až 8, namerané hodnoty 
boli približne 6 a pre germánium uvádzaná bola pH 4 a tá sa potvrdila aj výsledkami merania. 
Pri tejto prekoncentračnej technike bola sorpcia prvkov z roztoku na oxid titaničitý viac ako 
99 %, avšak aj pri dodržaní všetkých postupov uvádzaných v odborných článkoch nebola 
dosiahnutá uvádzaná výťažnosť. 
V prvotných prípadoch s používaním NaOH pre elúciu arzénu a selénu bola síce 
výťažnosť elúcie 80 – 90 %, ale pri spojení všetkých optimalizačných podmienok sa táto 
výška výťažnosti nezopakovala. Ďalším dôvodom prečo nie je vhodné používať ako elučné 
činidlo NaOH je, že nie je najšetrnejšie pre používanú techniku merania – ICP-MS, pretože je 
to silná zásada s vysokým obsahom sodíku, nastáva veľký nápor na hadičky, kónusy a optiku 
a dochádza k zasolovaniu častí hmotnostného spektrometra. 
Pri meraní reálnych vzoriek do postupu nebola prekoncentračná technika zaradená. Pre 
ďalšiu optimalizáciu by bolo odporúčané pracovať s inými elučnými činidlami, napr. 
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tiomočovina a venovať pozornosť ďalším podmienkam zvýšenia elúcie ako napr. pracovať so 
zvýšenou teplotou či použitie ultrazvuku.
Vybrané vzorky potravín boli po rozklade premerané priamo technikou hmotnostnej 
spektrometrie s indukčne viazanou plazmou. Z výsledkov sa dá konštatovať, že medzi 
skúmanými potravinami najbohatšie na bór sú špenát, paštrnák, chren a cesnak a čokoláda, 
najbohatšie na selén zelená riasa, kačacia pečeň, sušený cesnak či zázvor. Z nameraných 
hodnôt germánia výsledky ukazujú, že najvyšší obsah medzi skúmanými potravinami majú 
kačacia pečeň, zelená riasa, uhorka či čokoláda. Niektoré potraviny nemali detekovaný obsah
tohto prvku, z dôvodu jeho veľmi nízkej koncentrácie a práve pre takéto prípady by bolo 
vhodné použiť prekoncentračnú techniku. Obsah arzénu vo vzorkách bol pod limitom 
maximálneho prípustného množstva. Vysoký obsah obsahovala zelená riasa, v ktorej sa arzén 
kumuluje.
Je dôležité venovať pozornosť sledovaniu obsahu prvkov v  potravinách, aby vyváženou 
konzumáciou potravín človek dostával do tela všetky potrebné látky a chránil sa toxickým 
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7 ZOZNAM POUŽITÝCH SKRATIEK
CMC Critical Micellar Concentration (kritická micelárna koncentrácia)
CPE Cloud Point Extraction (extrakcia s využitím teploty zákalu micelárnych 
roztokov)
CPT Cloud Point Temperature (teplota zákalu micelárnych roztokov)
ETV-ICP-MS Electrothermal Vaporisation ICP-mass Spectrometry (Hmotnostná 
spektrometria s indukčne viazanou plazmou s elektrotermickým vyparovaním)
FAAS Flame Atomic Absorption Spectrometry (Plameňová atómová absorpčná 
spektrometria)
GFAA
HG-AAS Hydride Generation-Atomic Absorption Spectrometry (Atómová absorpčná 
spektrometria s technikou hydridovej generácie)
HGAFS Hydride Generation-Atomic Fluorescence Spectrometry (Atómová 
fluorescenčná spektrometria s technikou hydridovej generácie)
IARC International Agency for Research on Cancer (Medzinárodná agentúra 
pre výskum rakoviny)
ICP-AES Inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (Emisná 
spektrometria s indukčne viazanou plazmou)
ICP-MS Inductively coupled plasma mass spectrometry (Hmotnostná spektrometria 






1 Obsah bóru a kremíku vo významných potravinách
2 Obsah arzénu vo niektorých potravinách
3 Obsah selénu vo významných potravinách v 70.tych rokoch na území ČR a SR




Mäso bravčové 0,1 – 0,2 5 – 10
Mäso hovädzie 0,1 – 0,2 5 - 10
Mäso kuracie 0,1 – 0,4 1 - 5
Pečeň bravčová < 0,2 20 - 100
Ryby morské < 0,2 < 0,5
Mlieko polotučné 0,02 – 0,2 < 2 - 3
Tvaroh 0,1 – 0,2 1 - 3
Syry 0,2 - 0,4 10 - 50
Jogurt 0,2 < 2
Vajce slepačie 0,2 – 0,3 3
Pšenica 0,7 – 1,4 20 - 190
Múka pšeničná 0,3 – 2,0 30 – 70
Chlieb celozrnný 0,3 – 1,0 20 – 70
Ryža lúpaná 0,7 – 0,8 30 – 90
Žito 0,7 – 1,5 30 – 290
Jačmeň 0,7 – 1,4 1400 – 2900
Ovos 0,5 – 1,4 3400 – 6300
Hrach 6,1 – 7,1 20 – 50
Fazuľa 14 – 26 -
Sója 28 30
Kapusta 1,7 – 2,2 < 2
Karfiol 1,7 – 2,2 2 – 10
Špenát 2,4 – 2,9 1 – 60
Hlávkový šalát 1,3 – 1,8 10 – 40
Paradajky 0,8 – 1,1 < 2
Mrkva 2,4 – 4,0 1 – 10
Hrášok 2,6 – 3,4 2 – 5
Cibuľa 1,3 – 3,3 1 – 10
Zemiaky 1,1 – 1,8 1 – 2
Huby 0,2 – 0,3 10 – 40
Jablká 1,0 – 6,0 1 – 10
Pomaranče 2,7 – 3,0 < 2
Banány 1,4 – 2,2 70 – 90
Jahody 1,7 – 2,1 10 – 30
Arašídy 18 50
Čaj čierny - -
Čokoláda mliečna 1,7 – 2,9 10




Mäso bravčové 0,003 – 0,03
Mäso hovädzie 0,001 – 0,07
Mäso kuracie 0,001 – 0,03
Pečeň bravčová 0,005 – 0,02
Pečeň hovädzia 0,005 – 0,07
Ladviny bravčové 0,01
Ladviny hovädzie 0,02 – 0,13
Ryby morské 0,5 – 1,4
Ryby sladkovodné 0,03 – 0,56
Mlieko polotučné < 0,001 – 0,003
Tvaroh 0,01
Syry < 0,002 – 0,025
Jogurt < 0,005
Vajce slepačie < 0,002 – 0,01
Pšenica 0,005 – 0,29
Múka pšeničná 0,01 – 0,17
Chlieb celozrnný 0,006 – 0,05
Ryža lúpaná 0,04 – 0,31
Žito 0,03 – 0,1
Jačmeň 0,005 – 0,38
Ovos 0,01 – 0,54
Hrach 0,01 – 0,05
Fazuľa < 0,01
Sója 0,03 – 0,05
Kapusta < 0,01
Karfiol 0,002 – 0,01
Špenát 0,005 – 0,02
Hlávkový šalát 0,002 – 0,14
Paradajky < 0,001 – 0,002
Mrkva 0,003 – 0,11
Hrášok 0,01
Cibuľa 0,01
Zemiaky < 0,001 – 0,04
Huby 0,01
Jablká 0,001 – 0,22
Pomaranče 0,004 – 0,02
Banány 0,04 – 0,09
Jahody < 0,005
Arašídy -
Čaj čierny 0,05 – 0,4
Káva pražená 0,05 – 0,22
Kakao 0,1
Čokoláda mléčna < 0,05




Mäso bravčové 0,02 – 0,07
Mäso hovädzie 0,02
Mäso kuracie 0,07 – 0,11
Pečeň bravčová 0,09 – 0,34
Pečeň hovädzia 0,02 – 0,14
Ladviny bravčové 0,97 – 1,84
Ladviny hovädzie 0,2 – 1,02




Syry 0,02 – 0,04
Jogurt 0,004 – 0,008





Chlieb celozrnný 0,015 – 0,026
Ryža lúpaná 0,024 – 0,034
Žito -









Mrkva 0,001 – 0,003
Hrášok 0,005
Cibuľa 0,003
Cesnak 0,03 – 0,14
Zemiaky 0,003 – 0,018
Jablká 0,001 – 0,003
Pomaranče -
Banány -
Orechy vlašské -
Kakaový prášok -
Čaj čierny -
Káva pražená -
